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Resumen 

Este trabajo tiene como objetivo mostrar la síntesis  y caracterización de partículas de TiO2 a partir del método 
sol-gel asistido por punta ultrasónica, siendo una propuesta que propicia la formación de un sistema 
particulado en donde pueden dominar tamaños que van desde los 10 a 37 nm generando así un área 
superficial que puede favorecer la interacción del sistema con otros elementos, además de lo anterior, 
favorece la formación de la fase cristalina anatasa la cual presenta actividad fotocatalítica generando así un 
material  con aplicaciones de interés. Paralelamente a este primer objetivo, con las partículas obtenidas se 
realizó la formulación de un sistema TiO2/Quitosano en donde la interacción entre estos dos componentes 
potencializa la actividad fotocatalítica del TiO2, ya que el quitosano mejora la dispersión y estabilidad de las 
partículas, evitando su aglomeración y mejorando su eficiencia reactiva, esto debido a la formación de grupos 
oxidantes a partir de la interacción de grupos amino e hidroxilo, ofreciendo una amplia gama de aplicaciones 
en el tratamiento de agua o como recubrimiento a estructuras orgánicas, tales como la madera.  

Palabras clave: sol-gel; hidrólisis; condensación; ultrasonido; calcinación; sistema TiO2/Quitosano. 

Introducción 

1.1 Oxido de Titanio 

El óxido de titanio se encuentra en la naturaleza en tres estructuras cristalinas diferentes: anatasa, rutilo, y 
brookita. La primera estructura, presenta una menor densidad debido a la distancia existente entre los átomos 
de titanio y oxígeno. El óxido de titanio es un semiconductor de gran aplicación en la industria e investigación 
debido a sus propiedades fotocatalíticas. La fase anatasa presenta una mayor actividad fotocatalítica a 
comparación del rutilo, cuando es excitada a longitudes de ondas igual o mayor a la de su band gap (3,2 eV) 
produce la excitación de un electrón de la banda de valencia a la banda de conducción generando lo que se 
conoce como par electrón-hueco (e-/h+), proceso que permite que el TiO2 pueda usarse en fotodegradación 
de contaminantes y permita acción antimicrobiana1. El TiO2 se emplea en la elaboración de recubrimientos 
de proyección térmica gracias a sus propiedades mecánicas y su resistencia al desgaste, lo que lo convierte 
en un material ideal para desarrollar instrumentos expuestos a movimiento continuo o abrasión2. Además, se 
utiliza en la producción de papel y laminados tipo madera como pigmento, agente de protección UVA y 
revestimiento. Esto mejora la resistencia, proporciona un acabado liso y brillante, y ofrece protección térmica, 
resultando en superficies resistentes a la exposición de la luz y la decoloración. Estas características son 
altamente deseables en materiales de decoración del hogar, como suelos o superficies3. 

En cuanto a la síntesis de TiO2, se han reportado diferentes rutas tales como: síntesis hidrotermal, 
precipitación, sol-gel, entre otras. La ruta llevada a cabo fue Sol-gel, proceso en el que se involucra la hidrolisis 
y condensación de alcoholes de titanio para formar un gel, el cual se seca y calcina para obtener TiO2. Con 
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este método se obtienen partículas homogéneas, además de una buena relación entre las fases cristalinas 
de interés. 

Tabla 1. Estructuras cristalinas del TiO2 
4 

Fase cristalina Estructura tridimensional 
Temperatura de 

obtención 

Anatasa 
Tetragonal centrada en el 

cuerpo 
400°C - 600°C 

Rutilo Tetragonal simple 600° C -1100° C 

Brookita Ortorrómbica  400° C-1100° C 

Adaptado de:  Evaluación de la temperatura y el tiempo de calcinación en la síntesis y caracterización de nanopartículas de TiO2 para el uso como 
agente antibacterial. Revista de la UNCP. 17(1), 115-118.  

1.2 Método Sol-gel 

El método sol-gel consiste en la formación de redes inorgánicas que sucede tras la transición de un sistema 
en fase líquida (sol) hasta una fase sólida (gel) 5, este es llevado a cabo por reacciones químicas de hidrolisis 
y policondensación, las cuales influyen en la estructura de la red resultante (Figura 3) y, por lo tanto, en las 
propiedades del material obtenido.  

La primera reacción en llevarse a cabo es la hidrolisis, que consiste en la adición de moléculas de agua al 
alcóxido metálico que puede ser catalizada en medio básico o ácido. En este caso se optó por utilizar el medio 
ácido, donde el HCl favorece la electrofilia del metal del alcóxido (Figura 1) beneficiando así un ataque 
nucleofílico del agua hacia el metal del reactivo precursor al transformar el grupo -OR en un mejor grupo 
saliente (ROH) 6. 

 
Figura 1. Hidrólisis catalizada en medio ácido6. Adaptado de: The Physics and Chemistry of Sol-Gel Processing (pp 25-31). Academic Press. 

Una vez formados los grupos hidroxilos en la etapa de la hidrólisis estos reaccionan con otros grupos 
formando oligómeros ramificados, etapa que es llamada policondensación ya que pueden suceder dos 
mecanismos, oxalación y olación 6.  Donde la oxalación implica la formación de enlaces Ti-O-Ti directamente 
a través de la eliminación de una molécula de agua de dos grupos hidroxi-metálicos adyacentes 7 (Figura 2). 
Mientras que la olación consiste en la formación de enlaces Ti-OH-Ti a través de la unión de grupos hidroxilo 
(OH) presentes en el precursor. Los dos grupos hidroxilo se unen, liberando una molécula de agua y formando 
un enlace Ti-O-Ti (Figura 2). Este proceso contribuye al crecimiento de la red tridimensional de óxido metálico. 

 

No se puede mostrar la imagen.

No se puede mostrar la imagen.

No se puede mostrar la imagen.
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Figura 2. Reacciones de condensación, olación (1), oxalación entre dos grupos hidroxilo (2.1) y oxalación entre grupos alcoxi e hidroxilo (2.2). 

Adaptado de: The Physics and Chemistry of Sol-Gel Processing (pp 25-31). Academic Press. 

Ambas reacciones (oxalación y olación) son esenciales para la formación de la red tridimensional en el sol-
gel ya que permiten la interconexión de las partículas de óxido metálico para la estructura el gel obtenido. 
Esta red tridimensional es crucial ya que definirá las propiedades finales del material como la porosidad, la 
superficie específica y la estabilidad térmica.8 

El gel formado debe ser secado para eliminar los solventes (agua y alcoholes) presentes en la red del gel 
(Figura 3) y posteriormente calcinado a altas temperaturas para eliminar cualquier residuo orgánico y 
cristalizar el TiO₂ en su forma deseada (anatasa, rutilo, o brookita) Tabla 1.9 

 

 
Figura 3. Método sol-gel 7. Elaboración de Correa Guerra D.M. 

1.3 Sonoquímica (ultrasonido)  
La sonoquímica es la aplicación de ondas sonoras (ultrasonido) en reacciones y procesos químicos 10. El 
ultrasonido, provoca una vibración mecánica al pasar a través de un medio líquido, generando un fenómeno 
de crecimiento y colapso de microburbujas conocido como "cavitación acústica" 11. En el interior de estas 
microburbujas se producen alteraciones de presión y temperatura haciendo que estos valores se eleven, 
estas condiciones pueden proporcionar la energía necesaria para iniciar reacciones químicas que de otro 
modo serían imposibles o muy lentas en condiciones normales. 

El colapso de las burbujas de cavitación puede generar radicales libres como hidroxilos (-OH) si la cavitación 
acústica se realiza en un medio donde se usa como solvente agua. Estos radicales libres pueden actuar como 
intermediarios en diversas reacciones químicas, facilitando la ruptura de enlaces químicos y la formación de 
nuevos productos. Además, la cavitación acústica aumenta la tasa de difusión de reactivos y productos al 
favorecer la agitación de los componentes, lo que puede llevar a una mayor velocidad de reacción y a una 
mejora en la homogeneidad de la reacción12,13. 

El solvente utilizado influye en el proceso de cavitación, ya que sus propiedades físicas y químicas impactan 
en la propagación de la energía mecánica en la disolución. Los solventes polares pueden estabilizar las 
burbujas mediante interacciones dipolo-dipolo, mientras que solventes no polares pueden tener efectos por 
sus características de interacción molecular13. 

 

1.4 Quitosano 
 
El quitosano es un copolímero natural que se obtiene a partir de la quitina. La quitina es el segundo polímero 
más abundante en la naturaleza, presente en hongos, exoesqueletos de insectos y crustáceos como el 
camarón. Presenta una similitud estructural con la celulosa, cuya diferencia radica en los grupos acetamidos 
presentes en el C2, reemplazando el grupo -OH en la molécula de celulosa14. 
 
El quitosano es obtenido a partir de la reacción en medio básico de la quitina, proceso conocido como N-
desacetilación. La molécula que resulta es producto de la conversión del 60% del grupo amida presente en 
la quitina, incrementando los grupos amino -NH2, los cuales al protonarse (-NH3+), permiten que sea soluble 
en soluciones acuosas acidas, ya que, al incrementarse la polaridad y las repulsiones electrostáticas, 
permitiendo las asociaciones interpolimericas, por ello, el grado de desacetilación (porcentaje de conversión 
de grupos amino) es determinante para las propiedades físicas y químicas del quitosano14.  
 

No se puede mostrar la imagen.
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Figura 4. Estructura del Quitosano. Elaboración de Sánchez Saldaña M. F. 

 
Este compuesto muestra una gran versatilidad en reacciones químicas debido a sus grupos aminos e hidroxilo 
dispuestos en su estructura (Figura 4). Debido a esto tanto el quitosano, como sus derivados son utilizados 
en la industria debido a que es biocompatible, no toxico, biodegradable, bifuncional, con actividad 
antimicrobiana y antifúngica, junto con tener una gran transparencia, protección frente a la radiación UV, baja 
permeabilidad al oxígeno y flexibilidad15, lo que lo hace ideal para la formación de películas e incluso usarse 
como agente reticulante en la producción del papel y cartón, ya que si tiene un buen porcentaje de 
desacetilación (mayor a 70%), es absorbido por las fibras de celulosa obteniendo así una mejora en sus 
propiedades mecánicas y un efecto de barrera contra la humedad16.   
 
1.5 Sistema TiO2/Quitosano 
 
Los sistemas TiO2/quitosano son de gran versatilidad, se han utilizado para tratamientos de aguas residuales, 
degradación de contaminantes orgánicos como anilina, fenol, entre otros. Además de que se puede adaptar 
este sistema para formar peliculas, sistemas bicapa, lo que permite que sean adaptables según el tratamiento 
requerido. Además, la adición del quitosano al oxido de titanio reduce la brecha energética (band gap), 
permitiendo una mayor excitación del semiconductor y logrando una eficiencia incluso bajo la radiación 
visible1. El uso buscado al sistema TiO2/quitosano se centra en el interés por la protección de madera, 
aprovechando las propiedades descritas para cada uno de los componentes. 
 
Tabla 2. Formulaciones del sistema TiO2/Quitosano.  

Muestra Quitosano TiO2 Volumen 

Qs/TiO2-50 0.125g 0.50g 100mL 

Qs/TiO2-75 0.125g 0.75g 100mL 

Elaboración de Sánchez Saldaña M. F. 
 

Materiales  

Los reactivos que se emplearon en la síntesis fueron: Isopropóxido de titanio (IV), ácido clorhídrico 
concentrado (HCl), alcohol etílico absoluto (EtOH 99.97%), hidróxido de sodio (NaOH), ácido acético y agua 
destilada. Todos los reactivos se adquirieron en Sigma Aldrich. Para el sistema de sonicación se utilizó Sonics 
VCX-130 Vibra-Cell Ultrasonic Liquid Processor for Small Volume Application 130 Watt, con una amplitud del 
45% durante los tiempos establecidos en la metodología. 

Metodología  

3.1 Síntesis de partículas de TiO2 asistido por punta ultrasónica  

No se puede mostrar la imagen.
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Para la síntesis de partículas de TiO2 se utilizó el método de sol-gel usando como precursor el isopropoxido 
de titanio (IV), EtOH absoluto como solvente y HCl (ácido clorhídrico) como agente reductor. 

En un vaso de precipitado se agregó 5 mL de alcohol y 6.45 mL de isopropoxido de titanio, enseguida se 
adicionó nuevamente 5 mL de alcohol, 0.5 mL de HCl concentrado, seguido de 12.5 mL de alcohol para 
finalmente adicionar una solución de 5 mL de alcohol y 1.3 mL de agua destilada. Todo el proceso de adición 
de reactivos se realizó haciendo uso de la punta ultrasónica para homogenizar la disolución y se utilizó hasta 
observar la formación del gel. De igual manera, después de la gelificación se secó a baño maría durante 3 hr 
a 100° C y se calcinó el polvo obtenido a 550° C en un mínimo de 12 hr.    

3.2 Síntesis de quitosano a partir de exoesqueleto de camarón 

Para la síntesis del quitosano se obtiene a partir de la utilizar un desecho agroindustrial el exoesqueleto 
(cascara) del camarón, para su síntesis se llevaron a cabo los siguientes procesos: 

Desmineralización: En vaso de precipitado se colocó 20 gr de exoesqueleto de camarón previamente 
acondicionado, agregar una solución de HCl .2N en una relación de 1:10, manteniendo en agitación constante 
durante 2 h a temperatura ambiente *.  

Desproteinización: El producto obtenido después de la desmineralización colocar nuevamente en un vaso de 
precipitado una solución de NaOH 3% en una relación de 1:10, manteniendo en agitación constante durante 
2 h a 80°C *.  

Despigmentación: Sumergir los restos del producto en alcohol etílico concentrado en una relación 1:10 con 
respecto al peso inicial del exoesqueleto, dejar reposar durante 40 min mínimo en agitación constante *.  

Desacetilación: Colocar el resto del producto en un vaso de precipitado con una solución de NaOH 50% en 
una relación 1:10 a 70°C durante 2 h y a 100°C durante 2 h bajo agitación constante *. 

*Después de cada paso realizar lavados con agua destilada hasta obtener pH neutro y secar a 70° C durante 
12 h antes de realizar el siguiente paso (Figura 5). 

 
Figura 5. Síntesis de quitosano. Elaboración de Correa Guerra D.M. 

 
3.3 Formulación sistema TiO2/Quitosano 

Para la formulación del sistema se utilizaron el quitosano y las partículas de TiO2 sintetizadas previamente. 
En un vaso de precipitados se colocaron 100 mL de agua. Con agitación magnética, se adicionó la cantidad 
necesaria de partículas de TiO₂ para cumplir con las relaciones de 0.75 % y 0.50 % en peso. Posteriormente, 
se sónico la mezcla con una punta ultrasónica durante 1 minuto. Se añadieron de 6 a 10 gotas de ácido 
acético concentrado para asegurar la dilución del quitosano, y a continuación, se agregaron 0.125 g de 
quitosano. La mezcla se mantuvo bajo agitación magnética hasta la completa disolución del quitosano. 
Finalmente, se sónico la solución durante 1 minuto adicional para obtener una suspensión homogénea (Figura 
6). 

  Figura 6. Metodología sistema TiO2/Quitosano. Elaboración de Sánchez Saldaña M. F. 

No se puede mostrar la imagen.

No se puede mostrar la imagen.
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3.4 Análisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).  

La espectroscopia FTIR se utilizó para la caracterización estructural de los productos obtenidos. Los 
espectros fueron obtenidos en un espectrómetro Perkin-Elmer Precisely Spectrum 100 bajo la modalidad de 
Reflectancia Total Atenuada (ATR) en la región de 4000 –400 cm-1. 
 

Resultados y discusión  

La Figura 7 muestra las tres etapas generales de la síntesis de las partículas de TiO2. En la sección A) de la 
Figura 7 se observa la presencia de burbujas en el gel formado, por el uso de la punta ultrasónica en el 
proceso de gelificación, que duró aproximadamente 1 minuto 45 segundos tras adicionar todos los 
componentes en la disolución. Cuando se observó el aumento de viscosidad del sistema, se retiró la punta 
ultrasónica. 

Una vez obtenido el gel, se sometió a baño maría durante 3 hr a 100° C para la obtención del polvo cerámico, 
como puede verse en la sección B) de la Figura 7 este adquirió un color marrón claro una vez finalizado el 
proceso de secado, cabe resaltar que este paso es de suma importancia para definir el tamaño de la partícula, 
ya que si el gel se fragmenta durante el secado este se verá afectado directamente en la morfología de las 
partículas obtenidas y por lo tanto, no habrá una distribución  homogénea en el sistema.  

 
 

Figura 7. A) Gel obtenido, B) Secado, C) Calcinado 

En cuanto el tratamiento de calcinación se sabe que define el tipo de arreglo cristalino que se obtendrá según 
la temperatura por tiempo sometido, por eso debe existir un control sobre el proceso. Cabe resaltar que la 
bibliografía consultada estimaba un tiempo de calcinación de 2 hr a 500° C para la síntesis de nanopartículas 
TiO2 6, sin embargo, al paso de ese tiempo a 500° C el polvo obtenido tenía una apariencia amarillenta, lo 
cual era indicativo de que no había finalizado aún la degradación de compuestos orgánicos presentes en el 
material sintetizado, por lo cual se optó por modificar los parámetros calcinación a 550° C  durante 
aproximadamente 12 hr, obteniendo así un polvo blanco como se observa en la sección C) de la Figura 7. 
Cabe resaltar que se observó presencia de elementos cristalinos, lo cual se atribuye que, durante el proceso 
de calcinación al someter el material durante un largo periodo, se favoreció la formación de elementos 
cristalinos. 

Análisis espectros FTIR 

La Figura 8 muestra el espectro obtenido de las partículas de TiO2. En este espectro, se observa un pico a 
3423 cm⁻¹ correspondiente a la vibración de alargamiento del grupo hidroxilo (OH), lo que puede asociarse 
con la presencia de humedad. El pico a 1641 cm⁻¹ indica la vibración de alargamiento del grupo (Ti-OH) del 
carboxilato de titanio, formado a partir del precursor y el etanol. El pico intenso a 526 cm⁻¹ está asociado a la 
vibración de alargamiento del enlace (Ti-O-O), lo que confirma la presencia de TiO2 en la muestra. 
Finalmente, se observan picos a 2920 cm⁻¹ y 2851 cm⁻¹ correspondientes a las vibraciones de alargamiento 
de los grupos metilo y metileno, respectivamente, así como un pico a 1381 cm⁻¹ que corresponde a la 
vibración de flexión del enlace (C-H), lo que indica la presencia de remanentes de la reacción17. 

No se puede mostrar la imagen.
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Figura 8. Espectro FTIR-ATR de Oxido de Titanio. 

La Figura 9 muestra el espectro obtenido de una hojuela de quitosano, proporcionándonos información 
importante sobre su composición y destacando los principales picos. Los picos a 3363 cm⁻¹ y 3300 cm⁻¹ 
corresponden a la vibración de alargamiento simétrico y asimétrico del grupo amino (NH₂), respectivamente. 
El ancho de estos picos en esta región indica la presencia del grupo hidroxilo (OH) presente en las unidades 
de glucosa. El pico a 2878 cm⁻¹ corresponde a la vibración de alargamiento del enlace (C-H) de los grupos 
metileno, mientras que el pico a 1648 cm⁻¹ indica la presencia del grupo carbonilo (C=O) asociado al grupo 
amida primaria presente en la quitina. El pico a 1583 cm⁻¹ se asocia con la vibración de deformación del 
enlace (N-H), correspondiente a residuos N-acetilados amidas secundarias, y la señal a 1420 cm⁻¹ se refiere 
a la flexión del enlace (C-H-OH). Finalmente, el pico a 1151 cm⁻¹ se asigna al estiramiento asimétrico del 
puente (C-O-C), mientras que el pico a 1029 cm⁻¹ corresponde a la vibración esquelética del enlace (C-O), 
indicando la presencia del carbono anomérico de las unidades glucopiranosas a lo largo de la estructura del 
copolímero18. 
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No se puede mostrar la imagen.
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Figura 9. Espectro FTIR-ATR de hojuela de Quitosano. 
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Determinación del grado de desacetilación.  

El grado de desacetilación del quitosano se determinó a partir de las señales obtenidas del espectro Infrarrojo. 
Utilizando la ecuación 1, se calculó el grado de desacetilación (DD) a partir de las bandas   de absorción a 
1320 cm-1, correspondiente a una amida acetilada que indica unidades sin desacetilar y una absorción a 1420 
cm-1 elegida como referencia19. El porcentaje de desacetilación obtenido fue del 77.98%, situándose dentro 
del parámetro del quitosano comercial cuyo %DD oscila entre 70-90% y que se utiliza principalmente en la 
industria alimentaria, cosmética y remediación ambiental, debido propiedades mecánicas y antifúngicas20. 

%𝐷𝐷 = 100 − '!"#$%&
!"#'%&

∗ 0.3822- ∗ #
&.&$#$$

     Ec. 1                               

%𝐷𝐷 = 100 − '&.%#)#$
&.#%#'$

∗ 0.3822- ∗ #
&.&$#$$

 

%𝐷𝐷 = 77.98  

Conclusiones  
La síntesis de partículas de TiO2 mediante el método sol-gel asistido por punta ultrasónica resultó ser un 
proceso que favoreció la homogeneización del sistema durante la síntesis, obteniendo mejores resultados 
comparado con la metodología de agitación magnética. Esta mejora fue evidente a partir del aspecto físico 
del producto obtenido.  

El espectro FTIR de la muestra de TiO2 mostró señales características que evidencian la formación del óxido 
de titanio. En cuanto al quitosano, reafirmamos la importancia del grado de desacetilación en sus propiedades 
y aplicaciones futuras, consiguiendo quitosano de grado comercial en la síntesis. 

En el sistema TiO2/Quitosano, el uso de la punta ultrasónica permitió formar una suspensión estable de 
partículas de TiO2 en la solución de quitosano. Futuras investigaciones se centrarán en el uso de este sistema 
para su aplicación en madera, evaluando si las características presentadas pueden ser útiles para la 
preservación de este material. 

Como perspectivas futuras, se recomienda enfocar esfuerzos en la caracterización de la muestra de TiO2 
mediante técnicas específicas para sólidos como lo es la Difracción de Rayos X, con el fin de determinar las 
fases cristalinas obtenidas siguiendo la ruta de síntesis descrita en este trabajo. También hay que caracterizar 
el sistema TiO2/Quitosano para analizar su distribución y tiempo de sedimentación, para determinar la 
estabilidad de esta formulación y evaluar si sus propiedades se ven afectadas con el tiempo, considerando 
su interés para aplicaciones en proyectos futuros. 
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